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一般的に構造材料の強度 と加工性 は トレー ドオフの関係にあ り,そ の両立は
不可能 とされている.一 方で,金 属材料においては結晶粒径を10μm以 下,セ
ラミックスにおいては結晶粒径を1pm以 下まで微細化することで,高 温 ・低速
変形 によ りネ ッキング無 しで数百%以 上の巨大延性 を示す超塑性が発現す る.
この現象を加工技術 として応用することによ り,加 工性に優れた高強度材料 を
実現す ることができ,こ の加工技術は超塑性加 工と呼ばれている.超 塑性加工
は主に航空宇宙分野で利用 されてお り,5000系や7000系をは じめとするアル ミ
ニ ウム合金や,Ti-6Al-4v合金をはじめとす るα+β型チタン合金などの軽金
属材料の加工に利用 されている.
超塑性加工の工業的課題の1っ として,超 塑性変形 中の微視組織変化の予測
と制御が挙げ られる.一般的に超塑 性加工に利用 される変形条件であるRegionII
においては,結 晶粒 の動的粗大化が生 じることが知 られてお り,特 に一部のア
ル ミニ ウム合金においては変形方向へ異方的に粒成長が生 じることが知 られて
いる.一方,RegionIIよりも比較的低温 ・高速側の変形条件であるRegionIIIに
おいては,連 続動的再結晶による結晶粒の微細化が生 じることが知 られている.
しか し,超 塑性材料におけるこれ らの動的組織変化について,一 般に受け入れ
られるメカニズムの検討 は十分になされていない.
これ らの動的組織変化に超塑性変形機構である粒界すべ りが寄与す ることが
予想 されるが,超 塑性変形機構 と動的組織変化機構 を関連付けて検討 した研究
は少ない.超 塑性変形機構 を調査 している研究の多 くは,材 料表面で生 じた粒
界すべ りを観察 しているが,三 次元的に粒界すべ りが生 じる材料においては,
面外方向へ浮上 し,周 囲か ら拘束を受 けない結晶粒(Floatinggrain)の存在が問
題 として挙げられ る.Floatinggrainは,変形のほ とん どを担 う材料内部 と異なる
応力場 を受けてい るため,自 由表面では材料内部 と異なる現象が生 じている可
能性がある.そ のため,動 的組織変化機構 を議論す るためには,材 料 内部の組
織観察が必要である.
変形条件によ り異なる組織変化が生 じることから,変 形後の材料の力学的特
性 も変化す ることが予想 され る.し かし,動 的組織変化 と変形後の力学特性に
ついて,包 括的に調査 した研究は少ない.
以上のことか ら,本 研究では,超 塑性Al-Mg-Mn合金を用いて,工 業的に
利用価値があるRegionIIとRegionIIIにおける動的組織変化の素過程を理解す
ること,動 的組織変化が変形後の材料の力学的特性に与える影響について調査
す ることを目的 とした.
本稿は5章 構成である.第1章 は緒言 として,超 塑性変形の概要,超 塑性変
形機構について過去に行 われた研究の概要,超 塑性加工の用途 と工業的課題,
超塑性変形 中に生 じる動的組織変化 についての過去の研究の概要についてま と
め,本 研究の 目的を記 した.第2章 では実験方法 として,本 研究で用いた材料
の化学組成,高 温引張試験に用いた試験片寸法 と試験条件,微 視組織観察のた
めの試料作製手順 と観察条件,変 形後の材料の力学的特性 を調査するために実
施 した ビッカース硬 さ試験の条件について記 した.第3章 では各種実験の結果
を記 した.高 温引張試験の結果に基づ き,変形条件 をRegionIからRegionIIIに
分類 し,RegionIIとRegionIIIに分類 された変形条件 に焦点を当て,微 視組織観
察 を行った.微 視組織観察の結果は,RegionIIにおいては変形方 向への異方的
粒成長,RegionIIIにおいては連続動的再結晶による結晶粒の微細化が確認 され
た.更 に,RegionIIとRegionIIIの変形機構 を調査するため,収 束イオンビーム
を用いた表面観察を行い,RegionIIは粒界すべ りが主な変形機構であ り,Region
IIIでは転位 クリープ と粒界すべ りの両方が寄与 していることが確認 された.ビ
ッカース硬 さ試験の結果では,RegionIIIではHall-Petch則に則 り硬化が確認 さ
れたが,RegionIIでは大きな軟化が確認 された.RegionIIにおいて生 じた材料
の軟化は,キ ャビテ ィの形成によるものであることが後 の光学顕微鏡観察によ
って確認 された.RegionIIとRegionIIIについて途中止め試験 と内部組織観察を
行い,結 晶粒径,ア スペ ク ト比,小 角粒界の割合の変化について調査 した.第4
章では,以 上の微視組織観察の結果に基づき,RegionIIとRegionIIIで生 じた動
的組織変化のメカニズムについて考察 した.第5章 は結言 とし,本研究によっ
て得 られた結果 と知見をまとめた.更 に,付 録 として本研究で用いた電子線後
方散乱回折法の原理,変 形 中の微視組織,RegionIIIにおける破断部近傍 の微視
組織 についてま とめた.最 後に本稿 を執筆す るにあた り用いた参考文献 をま と
め,謝 辞を記 した.
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1.緒 言
1.1超塑 性 変形
「超 塑性(Superplasticity)」とは,等 軸 微 細粒 材料 を高温 ・低 ひず み 速度 で 変形 させ る こ
とに よ り,ネ ッキ ン グが生 じる こ と無 く数 百%以 上 の巨 大延性 が発現 す る現 象 で あ る.日 本
工 業規 格(JapaneseIndustrialStandards:JIS)にお いて は,JIS-H-7007にお い て 「多結 晶材
料 の 引張変 形 にお い て,変 形 応 力 が高 いひ ずみ 速度 依存 性 を示 し,局 所収 縮(ネ ッキン グ)
を生 じる こ とな く数 百%以 上 の巨大 な伸 び を示 す現 象 」と定 義 され てい る[1].Langdonら[2]
は,超 塑 性 に 関す る研 究報 告 を統 計的 に処 理 し,破 断伸 び が500%以上 の伸 び を超塑 性 伸び
と提 唱 してい るが,物 理 的 な根 拠 は無 い.一 方,Kitazonoら[3]は超 塑 性 を変 形機 構 の観 点
か ら,超塑性 変 形(SuperplasticDeformation)と超塑性 的 変形(Supelplastic-likeDeformation)
に分 類 して い る.こ の 中 で超塑 性 変形 は,「微細 粒超 塑 性(FineStructureSuperplasticity)」と
「内部応 力超 塑 性(InternalStressSuperplasticity)」に分 類 され,本 論 文 で は前者 の み を扱 い,
以 降 は単 に超 塑性 と呼 ぶ.
超 塑性 の発 現 は,1934年にPerson[4]がPb-Sn共晶合 金 とBi-Sn共晶合 金 の異 常 伸び の
報 告 が最 初 と認識 され てい る(Fig.1.1).また,光 学顕 微鏡 観 察 に よ り,変 形 中に結 晶粒 界
です べ りが 生 じてい る こ と,巨 大変 形 に も関わ らず 変 形後 の結 晶粒 形 状 が不 変 で あ る こ と
を報告 してい る.その後 も様 々 な研 究が行 わ れ,5000系や7000系アル ミニ ウム合 金,Ti-6A1
-4V合 金 をは じめ とす るα+β型 二相 チ タ ン合 金 ,セ ラ ミ ックス等 の様 々 な材料 で超 塑 性 の
発現 が確 認 され て い る.
}
噛
Fig.1.1Personが報 告 したPb-Sn共 晶 合 金 の 超 塑 性 伸 び[4].
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1.2超塑性 変形機 構
1.2.1粒界 す べ り
一 般 的 な塑性 変形 が ,転 位 が結 晶粒 内 をすべ り運動 す る こ とで 生 じるの に対 し,超 塑性
変形 は結 晶 粒 ど う しが 粒 界 で せ ん 断 的 に移 動 す る 「粒 界 す べ り(GrainBoundarySliding:
GBS)」に よって 生 じる とされ て い る.粒 界す べ りの観 察 は,古 くは鏡 面 に仕 上 げた試 料 表
面 に レコー ド針等 でス ク ラ ッチ をつ け,変 形 後 の ス クラ ッチの 「ず れ 」が観 察 されて い た.
一例 をFig.1.2に示す[5].Fig.1.2(d)は超塑 性 条件 よ りも比 較 的速 いひず み 速度 で の変 形
に あた り,ス ク ラ ッチ が湾 曲 してい る こ とが確 認 で き,転 位 のす べ り運 動 に よ る粒 内変 形
が生 じた こ とを示 して い る.一 方,超 塑 性 条件 に あた るFig.1.2(a)一(c)では,粒 界す べ
りが 生 じた こ とを示す,粒 界 にお け るス クラ ッチのず れ が確認 で きる.
Fig.1.2Matsukiらに よ る超 塑 性ア ル ミニ ウム 合 金 を520。Cで約30%変 形 させ た 試 験 片 表 面
の 二 次 電 子 像 観 察 結 果.(a)ひ ず み 速 度5×104min"i,(b)ひず み 速 度1.25×10-2min-1,(c)
ひ ず み 速 度5×10-2min-1,(d)ひず み 速 度2.5×10-lmin-1[5].
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近 年 は,収 束 イオ ン ビ・一一・`ム(FocusedIonBeam:FIB)を用 いて,従 来 の表 面 ス クラ ッチ よ
りも精密 な グ リッ ドを作製 す る こ とで,よ り定 量 的 な超 塑性 変 形機 構 の調査 が行 われ てい
る.SotoudehとBate[6]によ るFIBグ リッ ドを用 い た表 面観 察 の結果 をFig.1.3に示す.A3003
合 金(Fig.1.3(a))におい て は,粒 界 近傍 で グ リッ ドが湾 曲 して い るの に対 し,A5083合
金(Fig.1.3(b))にお いて は,粒 界 で グ リッ ドがずれ てい る こ とが確認 で き る.ま た,両
方 の合 金 にお い て粒 内変形 を示す 粒 内の グ リ ッ ドの変 形 は確 認 され ず,超 塑 性 変形 が粒 界
近傍 の局所 変 形 に よっ て生 じた こ とが示 され てい る.
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Fig.1.3SotoudehとBateによ る(a)A3003合 金 と(b)A5083合 金 を,試 験 温 度530。C,
ひ ず み 速 度5x10-4s-1で30%変形 させ た 際 の 表 面 観 察 結 果[6].
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1.2.2付随現象
等軸多結晶材料 を変形 させた際の微視組織変化の模式図をFig.1.4に示す.一 般的な塑性
変形の場合,結 晶粒 が変形方向に伸長す ることで塑性ひずみが生 じる.こ れ に対 し超塑性
変形 においては,結 晶粒形状を維持 したまま結晶粒が移動す ることで塑性ひずみが生 じる.
この時,結 晶粒AとCは 変形方向へ離 間 し,結晶粒BとDは 変形方 向に対 し垂直な方向へ
i接近 し,最 終的には接触す る 「スイ ッチング」が生 じる.Masudaら[7]は酸化物分散強化型
(OxideDispersionStrengthened:ODS)フェライ ト鋼 に対 し電子線後方散乱回折(Electron
BackSc煎erDif舩ctionPa廿em:EBSD)法を用いた変形前後の同一視野観察によ り,Fig.1.5
に示す よ うなスイ ッチ ングが確認 されている[7].スイ ッチングだけでな く,粒 界すべ りが
生 じた際には,結 晶粒間に重 な り合いや空隙の形成,粒 界の湾曲部や三重点において生 じ
る応力集 中が生 じるはずだが,こ れ らの現象は材料破壊 の起点 となる.超 塑性変形 におい
ては,こ れ らの材料破壊 の原因 となる現象 を緩和す る 「付随現象」が絶 え間な く作用 し,
平衡状態 となって変形が進行す ると理解 されている.こ の付 随現象について数 多 くのモデ
ル が考案 されてお り,拡散による物質移動 と転位のすべ り運動の2種 類 に分類 され るが,
いずれにおいて も著者 によって細かい緩和の過程が異なる.
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Fig.1.4等軸 多 結 晶材 料 の変 形 中 の微 視組 織 変化[3].
(a〕 (b)
LT"
Fig.1.5
8
蓼9
σ
轡
鍾1 .11t
l。 。4,
Masudaらに よるODSフ ェ ライ ト鋼 にお けるス イ ッチ ン グの直…接観 察[7].
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1.2.3拡散 が伴 う粒 界す べ り
起 伏 を有 す る粒 界 にお い て粒 界す べ りが 生 じた 際,起 伏 した粒 界 は粒 界す べ りの障 害 と
な り,応 力集 中が生 じる.こ れ に対 しRajとAshby[8]は,Nabarro-Herring型(格子 拡散)
も しくはCoble型(粒界 拡散)の 物質 移動 に よ り応力 集 中が緩和 され る とい う説 を提案 して
い る(Fig.1.6).Fig.1.6では,起 伏 した粒 界 の 片側 が局 所 的な圧 縮 状態,も う片側 が局 所 的
な引 張状 態 とな り,圧 縮 粒 界 か ら引張粒 界 へ 向 け て空 孔濃 度 差 を駆 動力 とす る空孔 拡 散 に
よ る物 質移 動 が生 じ,応 力 緩 和機 構 と して作 用す る こ とで粒 界す べ りが継 続 す る.
AshbyとVerral1[9]は,RajとAshbyの説[8]を基 として,Fig.1.4に示 した スイ ッチ ング の
過 程 で必 要 な拡 散緩 和 につ い て検 討 した(Fig.1.7).スイ ッチ ングの過 程 で,中 間状 態(Fig.
1.7(b))は結 晶 粒組 織 が エネ ル ギ的 に最 も不安 定 に な る.こ の状 態 に な るた め に,格 子 拡
散,粒 界拡 散 に よ り粒 界近 傍 で物 質移 動 が生 じる(Fig.1.8).Fig.1.7のスイ ッチ ン グモデ ル
では,約55%の ひず みが 生 じる こ とが 計算 に よって示 され たが,ス イ ッチ ング後 に それ 以
上 の ひず みが 生 じ得 ない こ と,4つ の結 晶粒 の他 に周 囲の組 織 変形 を考 慮 してい ない こ と,
実験 結 果 を定量 的 に説 明 しきれ ない こ と等 か ら,不 完全 の モ デル とされ てい る.し か し,
拡 散 を伴 う粒 界 す べ りにつ いて議 論す る際 に,Sping㎜とNix[10](Fig.1.9)をは じめ と し
て,様 々 な研 究 者 が このモ デル を基本 指針 と してい る.
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Fig.1.6RajとAshbyによる粒 界 すべ りの拡散 緩 和モ デル[8].
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Fig.1.7AshbyとVerral1によ る ス イ ッチ ン グ の 拡 散 緩 和 モ デ ル[9].
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Fig.1.8スイ ッチ ング時 の物質 移動 の模 式 図[9].
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Fig.1.9SpingamとNixによる拡散 ク リー プ を伴 うス イ ッチ ン グモ デル[10].
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1.2.4転位 のす べ り運動 が伴 う粒 界 す べ り
前 述 した拡 散 が伴 う粒 界 す べ りとは異 な り,Bal1とHutchison[ll]は転 位 のす べ り運 動 が伴
う粒 界す べ りを提案 した.Fig.1.10に示 す様 に,複 数 の結 晶粒 が1つ のユ ニ ッ トとな って粒
界 す べ りが生 じる 「協調 的粒 界 すべ り(CooperativeGrainBoundarySliding:CGBS)」が生 じ
る と,粒 界 す べ りの障 害 とな る結 晶 粒 で応 力集 中 が生 じ,転 位 が導 入 され る.こ の転位 が
結 晶粒 内 をすべ り運 動 し,反 対側 の粒界 に到 達す る.こ れ が進 行 す る と,す べ り面 にお い
て転 位 が 堆積 し,転 位 ど う しの相 互 作用 に よ り粒 界 近傍 の転位 が粒 界 に吸 収 され,粒 界 上
のDisplacementShiftComplete(DSC)転位 とな る.こ れ らのDSC転 位 が粒 界上 をす べ り運
動 す る こ とで,新 た な粒 界 すべ りが 生 じ,こ れ らが 平衡 的 に継 続 す るこ とで超 塑 性 変形 が
生 じる とい うもの で あ る.
Mukherjee[12]も同様 のモ デル を提 案 してお り,計 算 され た応 カ ー ひ ず み速 度 の関係 は実
験 結 果 を よ く説 明す る こ とに成 功 してい る.ま た,Langdon[13]は協調 的粒 界す べ りを前 提
とせ ず,粒 内 に お け る転位 のす べ り運 動 を伴 う粒 界 す べ りを,結 晶粒 内 に形 成 可能 な亜結
晶粒 径 と関連付 けて 報告 してい る(Fig.1.11).
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Fig.1.10BallとHutchisonによる粒 内 にお け る転
位 のす べ り運動 が 伴 う粒 界す べ り[11].
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Fig.1.llLangdonによる(a)粗 大粒 材
料 と(b)微 細粒 材 料 で の粒 内 にお け る
転位 の運動 が伴 う粒 界 す べ り[13].
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一方 ,Gifkins[14]は,結晶粒 を剛体 的 にふ るま う 「コア」 と,粒 界 近傍 の 「マ ン トル 」 に
分 け,粒 界す べ りに よ り三重 点 で発 生 した応 力集 中が マ ン トル 領 域 で緩 和 され るモ デ ル を
考案 した.Fig.1.12(a)に示す 様 に,結 晶粒 ① と② の粒 界 におい て粒 界す べ りが生 じた 際,
灰 色 の領域 で応 力集 中が発 生 す る.こ れ を緩 和す るた めマ ン トル にお いて,拡 散 に よる物
質移 動(Fig.1.12(b)),あるい は転位 のす べ り運動(Fig.1.12(c))が生 じる とい うもの で
あ る.
①拷γ
ρ/③
② ＼や
賦 。
?
隈、
② 》
(c)＼y
Fig.1.12Gifkinsによ る コ ア/マ ン トル モ デ ル[14].
8
1.2.5拡散 が伴 う粒 界 すべ りを支持 す る報 告
SotoudehとBate[6]やRustとTodd[15]等,表面 グ リッ ドを用 いた研 究 の 多 くは,結 晶粒 内
の グ リ ッ ドに変 形 が確 認 され ない こ とか ら,拡 散 を伴 う粒 界す べ りが超 塑性 変 形機 構 で あ
る と主 張 して い る.RustとToddは,Fig.1.13に示 す様 に,粒 界近 傍 の メ ッシ ュの消 失 を観
察 し,そ れ を体積 変化 に よ るもの で あ る と主張 して い る.更 に,こ の体積 変 化 を詳細 に分
析 し,Spingam-Nix型の拡散 が伴 う粒 界 す べ り[10]と一 致す るこ とを示 した.
Ball-Hutchison型の粒 内 にお け る転位 のすべ り運動 が伴 う粒 界す べ りが生 じれ ば,結 晶
粒 内 にお い て グ リッ ドの変形 が生 じる はず だが,そ れ が観 察 され ない とい う点 ではBall-
Hutchison型の粒 界 すべ りが生 じてい ない と言 える.一 方 で,Fig.1.13に示 すRustとTodd
に よる表 面観 察 の結果 では,粒 界 近傍 にお いて グ リッ ドの湾 曲が確 認 で き,Gifkinsが主 張
す る粒 界 近傍 にお け る転位 のす べ り運動 が伴 う粒 界す べ りが 生 じて い る可 能性 が あ るが,
この点 につ い て は論 文 中で言及 され てい ない.
1.2.6転位 のすべ り運動が伴 う粒界すべ りを支持す る報告
超塑性変形 中の転位 のすべ り運動 を観 察す る際,局 所的 な粒 内変形が生 じた際に現れ る
変形帯の観察や,透 過電子顕微鏡(TransmissionElectronMicroscope:TEM)を用いた転位組
織の直接観察が行われてきた[5][16].
Matsukiらは,Al-Zn-Mg合金 の表面にスクラッチをつけ,粒 界すべ りによってスクラ
ッチがずれ た付近にて,結 晶粒 内にス トライエー シ ョンバ ン ドを観 察す るとともに,TEM
観察に より粒界近傍 で転位組織 を観察 している(Fig.1.14).観察 された転位組織 は,粒 界
の凹凸部 か ら形成 してい るもの と,粒 界近傍 に整列 した ものが観察 された.こ の観察結果
に基づ き,Ball-Hutchison型の粒界すべ りの寄与を主張 してい るが,Matsukiらに限 らず
TEMを用いた観察は視野が狭 く,転 位活動 の全体像を捉えることは困難である.
一方でMayoら[16]は,Sn-Pb合金 とZn-Al合金の丸棒 に対 し,超塑性ね じり試験を実
施 し,変 形後 の試験片 の表面観察 を行 い,粒 界近傍 にお けるリガ メン ト領域 を観察 してい
る(Fig.1.15).この リガメン ト領域は,粒 界近傍 における転位のすべ り運動が生 じた領域
であると主張 してお り,こ の結果 を基にGifkinsの主張する超塑性変形機構へ展開 しようと
試みてい る.
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Fig.1.13RustとToddによ るFIBグ リ ッ ドを 用 い た 表 面 観 察[15].
Fig.1.14Matsukiらに よ るTEMを 用 い た 転 位 組 織 観 察[5].
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Mayoらに よる超 塑性 ね じ り変形 後 の リガ メ ン ト領 域(白 色 部)の 観 察[16]
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1.3超塑性加工
一一般的 に構造材料の強度 と加工性 は トレー ドオフの関係 にあ り,そ の両立は不可能 とさ
れている.一 方で,金 属材料においては結晶粒径を10μm以 下,セ ラ ミックスにおいては
結晶粒径 をlpm以 下まで微細化す ることで,高 温 ・低速変形によ り超塑性が発現す る.す
なわち,超 塑性 を加 工分野へ応用することによ り,加 工性 に優れ た高強度材料を実現する
ことができる.こ の加工技術は超塑性加 工(SuperplasticFo㎜ing:SPF)と呼ばれている.例
として,Fig.1.16に超塑性ブ ロー成形の模式図を示す.こ の加 工技術では,高 温 ・高圧の不
活性 ガスを吹き込み,材 料 を金型 に合わせて膨 らませ るこ とで成形す る[17】.金型の形状に
よって複雑形状 を一体成型できるNear-NetShapeが可能である.ま た,SPFでは一般的な
プ レス加 工で問題 となるスプ リングバ ックが生 じない ことか ら,高 精度 な加 工技術 として,
多品種少量生産かつ難加 工性材料の加工に応用 されている.SPFは主に航空宇宙分野で利用
され てお り,5000系や7000系をは じめ とす るアル ミニウム合金や,Ti-6Al-4v合金 をは
じめ とするα+β型チ タン合金等の軽金属材料の加工に利用 されてい る.
宇宙航空研究開発機構 ・宇宙科学研究所(ISAS/JAXA)では,1980年代以降の人工衛星,
探査機に搭載す るチタン合金製球形燃料 タンクの成形にSPFを利用 してい る.Fig.1.17に
示すSFU(SpaceFlyerUnit)に搭載 されたTi-6Al-4V合金製球形燃料 タンクは,半球状に
成形 した部品の赤道上 を電子線溶接で接合 して作製 され た.半 球状加 工はシンプルな形状
であるが,チ タン合金のプ レス加 工においては非常に困難 な成形であ り,SPFによ り高精度
加 工が実現 された代表例である.
sPFは航空分野 においても利用 されてお り,そ の例 をFig.1.18に示す[18][19].Fig.1.18
(a)の左図はBoeing737に使用 されている従来の部品であ り,右図はSPFで成形 したA7475
合金製の部品である.Fig.1.18(b)はA5083合金製の部品である.こ の様 にsPFは航空分
野においても複雑形状の一体成型による部品点数の削減 と,部 品の軽量化に貢献 している.
優れた加工技術であるSPFだが,超 塑性 を応用 していることか ら加工条件が高温 ・低速
であるため,生産性 に乏 しく大量生産の現場 にはほとんど取 り入れ られていない.SPFの普
及には超塑性の低温 ・高速化が求め られている.
Fig.1.19に,株式会社UACJが開発 した超塑 性A5083合金 「ALNOVI-U」を用いてプ ロ
ー成形 した自動車のダッシュボー ドパネルのモデル成形 品を示す.ALNOVI-Uを用い るこ
とで,従 来材の2～3倍 の速度で成形が可能 とな り,Fig.1.19に示すモデルの成形時間は30
s程度だが,実 際の自動車産業においては1つ の部品を数秒でプ レス成形 してお り,成形時
間が実用化 に至るまでの課題 となっている.
一方,チ タン合金のSPFにおいては変形温度 の低温化が求め られている.チ タンは酸素
との反応性が高 く,SPFが行われ る高温下ではα安定化元素である酸素が材料表面に侵入 し,
酸素濃化層 「αケース」を形成する(Fig.120)[21].αケースは,延 性,疲 労特性,加 工牲
に悪影響を及ぼすため,SPF後に切削によ り除去 されるが,超 塑性の低温化 によるαケース
形成 の防止がSPFの普及へ向けた解決す るべき課題である.
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超塑性変形の低温化 と高速化は,基 本 的に同一の手法で達成 され る.超 塑性変形 を含む
ク リープ変形の構成法的式[22]をEq.1.1に示す.
C・A(2}一)P6nexp〔△9
k,T〕Eq・1・1
こ こで,6は ひず み速度,Aは 材 料 定数,dは 粒 径,pは 粒 径指 数,σ は変 形応 力,△gは
活性 化 エネ ル ギ,kBはボル ツマ ン定数,Tは 絶対 温 度 で ある.Eq.1.1より,結 晶粒 の微 細化
が 変形 速度 の高速 化,あ るい は変 形温 度 の低 温化 に繋 が る こ とが理解 で きる.事 実,Equal-
ChannelAngularPressing/Extrusion(ECAP/ECAE)法,High-PressureTorsion(HPT)法な
どの強 ひず み加 工(SeverePlasticDeformation:SPD)や,摩擦 撹神 接合(FrictionStirProcessing:
FSP)による結 晶粒微 細 化 と,超 塑 性 の低 温化/高 速化 が研 究 され て い る[23】[24][25].
Seal
Weldi
UpperMokd FormingofTiA撮oy
LowerMo羅 副owGas
Muffle
Pllte
Fig.1.16超塑 性 ブ ロー 成 形 模 式 図[17].
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Fig.1.20チタ ン合 金 に 形 成 した αケ ー ス[21].
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Fig.1.21ECAP法を用 いたAl-3Mg-0.2Sc合金 の(a)微細 化組 織 と(b)超塑性 特性[23].
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Fig.1.22HPT法を 用 い たTi-6Al-4V合 金 の(a)微 細 化 組 織 と(b)変 形 後 試 験 片[24]
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Fig.1.23FSP法を用 い て微 細化 したA7075合金 の(a)微細化 組 織 と(b)超塑性 特 性[25].
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1.4動的組織変化
1.3節において,超塑性変形の低温化/高 速化がSPFの普及へ向けた課題 の1つ として挙
げたが,そ の他に も超塑性変形 中の微視組織変化の予測 と制御 も課題の1つ として挙げ ら
れ る.構造材料 の力学的特性は,結 晶粒径や粒形状の影響 を強 く受 けるため,SPF製品の信
頼性 向上/性 能向上へ向けた超塑性変形 中の動的組織変化の理解は,SPFの普及へ向けた
重要な課題 の1つ と言える.
一般的にSPFは,対 象 となる材料 を超塑性変形 させた際 に最 も大きな延性が得 られ るひ
ずみ速度域(領 域II)で行われ る.領 域IIでの変形 により,変 形を加 えない場合 よりも遥
かに速い粒成長が生 じる 「動的粗大化(DynamicGrainGrowth:DGG)」が生 じることが報告
されている[26].一方で,領 域IIよ りも比較的低温/高 速側 の変形条件(領 域III)では,
「連続動的再結晶(ContinuousDynamicRecrystallization:CDRX)」による結晶粒の微細化が
生 じることが報告 されている[26].例として,Fig.1.24にAlabortら[26]がTi-6Al-4V合金
において調査 した超塑性特性 と微視組織 の変化 を示す.
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Fig.1.24Alabortらが 調 査 したTi-6A1-4V合 金 に お け る(a)ひ ず み 速 度 感 受 性 指 数 の 変
形 温 度 と変 形 速 度 の 依 存 性 と(b)初 期 組 織(c)900。C/t=10-5s-1/εt=0.5,(d)900。C/
S-10-2s-'/ε,-0.75[26].
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1.4.1動的粒成長
前述 した様 に領域IIでの変形に より,動的粒成長が生 じることが報告 され ている.また,
Fig.1.24に示 したTi-6Al-4v合金や,Fig.1.25に示すAz31合金の他,様 々な合金におい
ては等方的な粒成長が生 じることが報告 されているのに対 し,A7075合金(Fig.1.26)[25]
やA5083系合金(Fig.1.27)[28】等 の一部のアル ミニ ウム合金においては異方的な粒成長が
生 じることが報告 されている.
この様 な動的粒成長 について,様 々なモデルが考案 されている.Satoら[29]は,Morra1と
Ashby[30]の提案 した局所的不整合 を含んだ結晶粒組織におけるスイ ッチ ングモデル につい
て再検討 し,幾何学的に動的粒成長 について考察 し,Fig.1.28に示すモデル を考案 した.結
晶粒A,B,C,Dの 間でスイ ッチ ングが生 じ,結晶粒AとBが 離 間 し,結 晶粒CとDが
接触す る.こ の過程で大きい結晶粒CとDの 粒界が小 さい結晶粒Aを 食 う方向へ移動 し,
最終的 に結晶粒Aが 消滅す る.この際,結晶粒 の数 は減少するが,原子の数は保存 され る,
すなわち面積が保存 されるため,結 晶粒 が粗大化す ることとなる.
一方,ClarkとAlden[31]は,超塑性変形中に生 じる結晶粒回転 に着 目し,Fig.1.29に示す
モデル を提案 した.2つ の結晶粒は異なる結晶方位 を有 してい るが,一方 の結晶粒 が回転す
ると方位差が減少 し,合体することで1つ の結晶粒 となる.そ の後,粒 界の局所的な移動
が生 じることで,く びれ の無い結晶粒 になると予想 してい る.
Satoら[29],ClarkとAlden[31]が等方的な動的粒成長 を想定 しているのに対 し,Liら[28]
は,変 形方向への異方的な動的粒成長について検討 した.光 学顕微鏡 を用いた組織観 察の
結果 は,結 晶粒 が変形方向へ大き く伸長 しているにも関わ らず,変 形方向に直交す る方 向
への結晶粒 の収縮 は観察 されなかった.結 晶粒 の伸長 が転位 クリープのみに よって生 じれ
ば,結 晶粒 が変形方 向へ伸長す ると直交方 向では結晶粒が収縮す るはずである.こ の こと
か ら,Liらは転位 ク リープによる結晶粒 の伸長に加 え,直 交方向ではClarkとAlden[31]が
主張する結晶粒の合体が生 じると考察 した.
Liら[28]が転位 のすべ り運動によって結晶粒 が伸長す ると主張 したのに対 し,Shinら[32]
は拡散によって伸長が生 じると主張 した(Fig.1.30).このモデルでは,等 方的な粒成長に加
え,変 形 中に拡散によって変形方向に垂直な粒界近傍 に形成 した析出物欠乏層(Precipitates
FreeZone:PFZ)が変形方向へ局所変形することで,異 方的な粒成長 が生 じるとしている.
以上の様に,領 域IIにおいて生 じる動的粒成長 について様々な研究が行われ,様 々なモ
デルが考案 されているが,Satoら[29]やClarkとAlden[31]のモデルは,そ れを証明す るため
の組織観察結果が得 られてお らず,Liら[28]も主張を裏付 ける転位組織観察結果や集合組織
観察結果 が得 られ ていない.以 上 のことを踏 まえ,一 般 に受け入れ られ る動的粒成長モデ
ル は依然考案 され ていない とい うのが現状 である.
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Fig.1.29ClarkとAldenが提 案 した結 晶粒 回転 に基 づ いた動 的粒 成長 モ デル[31].
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1.4.2連続 動 的再 結 晶
金 属材 料 を室温 付 近 で塑 性 変形 させ る と,結 晶粒 内 に高密 度 の 転位 が導入 され る.こ の
材 料 に対 し高 温 で の熱 処理 を施す と,加 工組織 の 中に転位 密 度 の 低 い結 晶粒 の形成 と成 長
が生 じる.こ の転位密 度 の 高い組 織 が,転 位 密 度 の低 い組織 に変 わ る過 程 は 「一 次再 結 晶」
と呼 ばれ,そ の後 に続 く一 次 再結 晶粒 の粗 大化 は 「二次 再結 晶 」 と呼 ばれ て い る.こ の一
連 の 現象 は,一 般 的 に 「再 結 晶(Recrystallization)」と呼 ばれ て い る.再 結 晶 は塑性 加 工 に
よ り蓄積 され たエ ネル ギが解 放 され る現象 の1つ だ が,塑 性加 工後 の熱 処理 中に生 じる 「静
的 再 結 晶(StaticRecrystallization)」と高 温 塑 性 加 工 中 に 生 じる 「動 的 再 結 晶(Dynamic
Recrystallization)」に分類 され る[33].また,再 結 晶粒 の形成 とそ の粒 界 移動 に よって 生 じる
「不連 続 再結 晶(DiscontinuousRecrystallization)」と変 形組 織 中 に形成 した亜 結 晶粒 界 の高
角化 に よっ て新 た な結 晶粒 を形成 す る 「連続 再 結 晶(ContinuousRecrystallization)」に分類
され る[33][34].
前述 した様 に,領 域IIIでの変形 中にCDRXに よる結晶粒 の微 細 化 が生 じる こ とが報告
され てい る.そ して,亜 粒 界 が高 角化 す るメカ ニ ズ ムにつ い て も,様 々 な検 証 が行 われ て
い る.
BricknellとEdington[35]はTEM観察 に基 づ き,隣 接 した亜結 晶粒 の合 体,あ るい は一方
の 亜粒 界 が転位 に分 離 し,も う一 方 の亜粒 界 へ 向け てすべ り/上昇運 動す る こ とでCDRXが
生 じる と主張 して い る.
GandhiとRaj[36】は,変 形 中に粒 内 に導入 され た転位 が亜粒 界 に吸収 され る こ とで高 角化
が生 じる と報告 してお り,HalesとMcNelly[37]は,この転位 が粒 界 す べ りとそれ に伴 う結
晶粒 回転 の緩 和 の た めに導入 され た もの と報 告 してい る.
YUngら[38]はEBSD法を用 い たin-situeeeSの結果(Fig.1.31)に基 づ い て,小角 粒 界(Low
AngleBoundary:LAB)で生 じた粒界 す べ りとそ れ に伴 う結 晶粒 回転 に よ り結 晶粒 間 の方 位
差 が増加 し,小角 粒界 が 高角粒 界(HighAngleBoundary:HAB)へ変化 す る と報 告 してい る.
AlabortらはTi-6Al-4V合金 にお いてEBSD法 を用 いた広視 野 観 察 を行 い,材 料 の広 い
範 囲でcDRxに よる結 晶粒 の微 細化 が生 じてい る こ とを報 告 してい る(Fig.1.26)[26].更
にFIBグ リッ ドを用 いた表 面観 察 に よ りcDRxの 過 程 を観 察 し(Fig.1.32),亜結 晶粒 径 が
粒 径 よ りも小 さい場 合,粒 界 すべ りに よ り導入 され た転位 が粒 内で堆 積 し,亜 粒 界 の高 角
化 が生 じる と主 張 して い る[39].
以 上 の様 に,CDRXに 転位 と粒 界す べ りが寄与 す る こ とを示 唆す る報 告 が数 多 くな され
てお り,特 にAlabortら[39]はCDRXの初期 過程 が(1)粒 界す べ りに よる転位 の導入,(2)
転 位 の動 的 回復 に よ る亜結 晶粒化 の2つ の過 程 か ら成 る と予想 して い る.し か し,個 別 の
段 階 にお ける具体 的 な組 織変 化 と,そ の機 構 につ い て十 分 に調 査 され て い ない.
これ に対 しMasudaら[40]は,二次 元的 な粒界 す べ りが 生 じるODSフ ェ ライ ト鋼 を用 い た
変形 前 後 の 同一視 野観 察 に よ り,粒 界す べ りに よっ てマ ン トル で転 位 が 運動 し,こ れ らの
転 位 の動 的 回復 に よっ てマ ン トル が 亜結 晶粒化 す る過 程 を観 察 して い る(Fig.1.33).
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Masudaらの報告[40]は,Alabortらの提案[39]を裏付 ける証拠 として十分な成果 である.
しか し,粒界すべ りが二次元に限定 されるODSフ ェライ ト鋼 は非超塑性材料であるため,
一般的な超塑 性材料 において,CDRXの素過程を明 らかにす ることが求 められている.
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1.5本研 究の 目的
前述 したよ うに,一 般的に超塑 性加 工に利用 され る変形条件であるRegionIIでは動的粒
成長が,RegionIIより比較的低温 ・高速側の変形条件であるRegionIIIでは連続動的再結晶
による結晶粒微細化が生 じることが知 られている.し か し,超 塑性材料 におけるこれ らの
動的組織変化について,一 般に受 け入れ られ るメカニズムの検討は十分 になされ ていない.
これ らの動的組織変化 に超塑性変形機構が寄与す ることが予想 され るが,超 塑性変形機
構 と動的組織変化機構 を関連付 けて検討 した研究は少 ない.ま た,超 塑性変形機構 を調査
している研究の多 くは,粒 界すべ りの観察 にFIBな どで作製 したグ リッ ドを用いた表面観
察 を行っているが,三 次元的に粒 界すべ りが生 じる材料 においては,面 外方向へ浮上 し周
囲か ら拘束 を受 けない結晶粒(Floatinggrain)の存在 が問題 として挙げ られ る[6].Floating
grainは,変形 のほとん どを担 う材料内部 と異なる応力場 を受 けてい るため,自 由表面では
材料内部 と異な る現象が生 じている可能性 がある.そ のため,動 的組織変化機構を議論す
るためには,材 料 内部の観察が必要である.
変形条件 によ り異 なる組織変化 が生 じることか ら,変 形後の材料 の力学的特性 も変化す
ることが予想 され る.し か し,工業的に利用 され ているRegionIIとRegionIIIについて,動
的組織変化 と,変 形後 の力学特性 について,包 括的 に調査 した研究 は少 ない.
以上の ことか ら本研究では,超 塑性Al-Mg-Mn合金 を用 いて,工 業的に利用価値があ
るRegionIIとRegionIIIにおける動的組織変化の素過程 を理解す ることと,動的組織変化が
変形後の材料 の力学的特性 に与 える影響 について調査す ることを 目的 とした.本 研究にお
いても,FIBグリッ ドを用いて粒界すべ りを観察す るが,動 的組織変化機構の主要な議論 は
EBSD法を用いた材料内部の組織観察 に基づいて行 う.
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2.実 験 方 法
盤
本 研 究 で使 用 したA1-Mg-Mn合 金(ALNOVI-U)の 化 学組 成 をTable2.1に示 す.こ
の合 金 はA5083合金 を基 と し,マ ンガ ンをJIS[41]よりも多 く添加 してい る.こ れ はA16Mn
析 出物 に よ る粒 界 の ピン止 め効 果 に よ り,結 晶粒 の粗 大化 を抑制 し,超 塑性 特性 の向 上 を
狙 った もので あ る[42].
ワイ ヤ放 電加 工機(ブ ラザー 工 業株 式会,HS-300)を用 いて,引 張軸 が圧 延 方 向(Rolling
direction:RD)と平 行 に な るよ う,Fig.2.1に示 す 寸法 の 引張試 験 片 を作製 した.組 織 を安 定
化 させ るた め,こ の試 験 片 に対 し500。Cで30min.の熱 処 理 を施 し,水 中に焼 き入 れ た もの
を初期 組織 と した.
2.2高温 引 張試験
高温 引 張試験 には,島 津 製 作所 製AG-100kNGを 用 い た.大 気 中 にて試 験温 度 を4500C
と し,30分保 持 した後 に ク ロスヘ ッ ド速 度 一定 の 下,初 期 ひず み速度104s-1から3×10-ls-
1の範 囲で
,試 験片 が破 断す るまで 行 った.高 温 変形 中の組織 を保 持 す る ため,破 断 した試
験片 を速 や か に水冷 した.
初 期 ひず み速 度10『1s-1につ いて は,真 ひず み0.25,0.50,0.75で,初期 ひ ずみ 速度IO'3s-
1につい て は
,真 ひ ずみ0.25,0.50,0.75,1.00で途 中止 め試 験 を実施 し,破 断 した試験 片
と同様,速 や か に水 冷 した.
一
ワイ ヤ 放 電 加 工 機 を 用 い て変 形 後 の試 験 片 を切 断 し,圧 延 方 向 に 垂 直 な(Transverse
Direction:TD)面(RD-ND面)を観 察 面 と した.観 察 面 には,機 械 研 磨(エ メ リー紙:#400
→#800(50rpm.,2min.))とパ フ研 磨(ダ イ ヤモ ン ドペ ー ス ト:9μm→3μm(50rpm.,
5min.),コロイ ダル シ リカ:0.06μm(50rpm.,10min.))を施 し,研 磨 に よる加 工層 を除去
す るため3-4時 間の振 動研 磨 を施 した.
組 織観 察 に は,電 界放 出型 走 査電 子顕 微鏡(FieldEmissionScanningElectronMicroscope:FE
-SEM,日 本 電 子株 式会 社製,JSM-7100F)を用 い た.結 晶 方位 の測 定 に はEBSD法 を用
い,FE-SEMの 加 速電圧 を15kV,照 射 電 流 を17に 設 定 した.結 晶方 位情 報 の収 集 に は
TSLOIMDataCollection6(株式会 社TSLソ リュー シ ョンズ製),解 析 に はTSLOIMData
Analysis7(株式会 社TSLソ リュー シ ョンズ製)を それ ぞれ 用 いた.広 視 野観 察 で は,ス テ
ップサイ ズを0.3μm,狭視 野観 察 では,ス テ ップサ イ ズ を0.1pmとした.ま た,観 察位 置
は均 一 変形 部 の 中 心部 を選 択 した.こ れ は,局 所 的 なネ ッキ ン グが 生 じた部 位 はひず み 速
度 が 早 くな り,特 殊 な組 織変 化 が生 じてい る可能 性 が あ るた めで あ る.
EBSD法に よ り得 られ た結 晶方 位情 報 を基 に,InversePoleFigure(IPF)マップ及 び,Kemel
AverageMisorientation(KAM)マップ を作製 した.EBSD法 を用 い て測定 したデ ー タ は,六
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角 形 の ピクセル に よっ て構 成 され てお り,各 ピ クセ ル が結 晶 方位 情 報 を有 して い る.同 一
結 晶粒 内 にお い て,任 意 の ピクセル と,そ の周 囲 の ピクセ ル との平均 方位 差 がKAM値 と し
て 定義 され る.結 晶粒 内 にて方位 差が あ る領域 には,幾 何 学的 必要(GeometricalNecessary:
GN)転 位 が存在 す るた め,KAM値 は測 定点 のGB転 位 密 度 に対応 す る[43].従って,KAM
マ ップ は,材 料 内部 のGN転 位 密 度 を定性 的 にマ ッピン グす るの に有効 で あ る.
EBSD法に よ り得 られ たデ ー タ を基 に,粒 界 のみ のマ ップ を作成 し,ImageJを用 い て粒
径測 定 を行 った.こ こで は結 晶粒 を楕 円に近似 し,長 辺(Grainsizeformajoraxis:dmj)と短
辺(Grainsizefbrminoraxis:dm1)を測 定 した.(EBSD法 の原理 はAppendixlを参 照)
一
変 形機構 を調査 す るた め,初 期 ひず み速 度10-1s-1と10-3s一1,真ひず み0.50の途 中止 め試
験 片 に対 して,FIBグリッ ドを用 い た表 面観 察 を行 った.な お,表 面観 察用 の 引張試 験 片 は,
SEMホ ル ダ に収 ま る様,Fig.2.2に示 す 寸法 の試 験片 を作成 した.こ の試 験 片 ゲー ジ部 の板
厚 方 向(NormalDirection:ND)面に,前 述 した研 磨 を施 し,東 京 大 学長 高圧 電 子顕 微鏡 室
に設 置 され たGa+収束 イオ ン ビv・一一ム装 置 を用 いてFig.2.3に示す よ うな長 さ100μmの ライ
ンマ ーカ を5μm間 隔 で加 工 し,20×20の正方 形格 子 を作 成 した.変 形後 の グ リッ ドの内,
グ リッ ド内 に粒 界 を含 ま ない もの を選 出 し,そ れ らの グ リッ ドの変 形 量 の平 均値 か ら粒 内
変形 の寄与 率 を算 出 した.
2.5ビッカース硬 さ試験
変形前後の力学特性の変化 を調査す るため,ビ ッカース硬度計(株 式会社 明石製 作所,
AVK-HF)を用いて硬 さ試験 を実施 した.そ の際,試 料表面に形成 した酸化物層の影響 を
取 り除 くため,試 験片のND面 を#400のエ メ リー紙で機械研磨 した.試 験荷重は5kgf
(=49.03325N),保持時間は15sとし,1つの試料 につ き6点 実施 した.ま た,測 定位置 は
試験 片の均一変形部の中心部 とした.こ れ は内部組織観察 の場合 と同様,局 所的にネ ッキ
ングが生 じた部分はひずみ速度 が早 くな り,特 殊な組織変化が生 じている可能性が あるた
めである.圧痕の寸法測定 には レーザー光学顕微鏡(KEYENCEVK-XllO)を用いた.(Fig.
2.4).ビッカース硬 さ(Hv)はEq.2.1により算 出 した.こ こで,F[N]は試験力,d[mm]
は圧痕の対角線長 さdlとd2の算術 平均値 である[44].
F
Hv=0・189×アEq ・2・1
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Table2.1本 研 究 で用 いたA1-Mg-Mn合 金 の化 学組 成(mass%).
Si Fe Mn Mg Al
0.03 0.Ol 1.53 4.94 Ba1.
??
?
?
Fig.2.1引張 試 験 片 寸 法.
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Fig.2.4ビッカ ー ス 硬 さ試 験 原 理[44].
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3.実 験 結 果
3.1高温 引張試 験
450。Cでの引 張試 験 に よ り得 られ た公 称応 カ ー 公 称 ひず み 曲線 と,真応 カ ー 真 ひず み 曲
線 をFig.3.1に示 す.Fig.3.2には,高 温 引張試 験 に よ り得 られ た 力学 デー タ を基 に作 成 し
た変形 応 力 の ひず み 速度 依 存 性 を表 す 両対 数 グ ラフ を示 す.こ こで,変 形 応 力 は真 ひ ず み
0.1にお け る真 応 力 と した[45].また,同 図 に各 初期 ひず み速 度 にお ける破 断伸 び(εf)を破
線 で プ ロ ッ トした.
Fig.3.2に示 す,変 形応 カ ー 初期 ひず み 速度 の 両対数 グ ラフ は,超 塑性 変 形 にお い て典型
的 なS字 形状 を示 した.こ の グラ フの傾 き は,ひ ず み速 度感 受性 指 数m値 にあ た り,Eq.3.1
で導 出 され る.
∂lnσ
m=Eq.3.1
∂lnS
こ こで,σは変 形応 力,6は ひ ず み速 度 で ある.Fig.3.2のグ ラフ はm値 の大 き さに よ って,
三種 類 の変形 領域(RegionI-III)に分類 す る こ とが で き る.450。Cの引張試 験 におい て は,
低 速側(RegionI)と高速側(RegionIII)で〃2=0.3,中間領 域(RegionII)でm=0.5とな
った.本 論 文 におい て は,工 業 的 に有効 なRegionIIとRegionIIIに焦 点 を当て る.
RegionIIIに分類 され たひ ず み速度 域(e>10-2s"1)にお いて は,E=3×10-ls-1を除 き,
全 て のひ ずみ 速度 にお い て200%以 上 の 良好 な延 性 が得 られ た.真 応 カ ー 真 ひず み 曲線 に
お い て は,変 形 初 期 に 高温 降伏 とそ れ に続 く加 工硬 化 が生 じ,変 形 後期 に は見 か け の加 工
軟化 が 生 じた.高 温 降伏 現象 はAl-Mg合 金 やAl-Cu合 金等 にお いて特 に顕著 に現れ る現
象 で あ り[46],母相 中のマ グネ シ ウム原 子 に固着 して い た転位 が運 動 を開始 した こ とに よっ
て生 じた現象 であ る[47].更に変形 後期 に確 認 され た 見か け の加 工軟化 は,試 験 片 の局所 的
なネ ッキ ン グ に よ るもの と考 え られ,転 位 のす べ り運 動 が変 形 に寄与 して い る と予想 され
る.以 上 の こ とか ら,RegionIIIの変形機 構 はSolute-Dragクリー プ で あ る と予想 され,こ
の結 果 はMcNelleyらの もの と も一 致す る[47].
RegionIIに分 類 され たひ ず み速 度域(3×104s"i<e<10-2s-1)の真 応 カ ー 真 ひず み 曲
線 にお い て は,低 応 力 で 巨大延 性 を示 す典 型 的 な超 塑性 挙 動 を示 した.破 断伸 び が約300%
と超 塑性 伸 び が発 現 した こ と,〃2値が0.5であ る こ とか ら,RegionIIの変 形機 構 は粒 界 すべ
りで ある と予想 され る[6].
本論 文 で は今 後,6=10-3s'1をRegionIIの,e=10-1s'1をRegionIIの代表 例 とす る.
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3.2内部 組織 観 察
Fig.3.3にEBsD法に よ り得 られ たIPFマ ップ を示 す.こ こで方 位 差 が15。以上 の 高角粒
界 を黒 線 で,方 位 差 が4。-15。の小 角粒 界 を青線 で示 す.RegionIIの破 断 時 の組 織 は変形 方
向へ 大 き く伸長 した結 晶粒 で 構成 され て い る こ とが分 か る.こ れ は,ア ル ミニ ウム合 金 の
超塑 性 変形 中の組 織変 化 と して しば しば報告 され てい る現象 で ある[28][29][31][32].Region
IIIの破 断 時 の組 織 は,RegionIIの様 な粗 大伸 長粒 と,等 軸微 細粒 組 織 が混在 してい る.ま
た,全 粒 界 の長 さに対 す る小 角粒 界 の割合 は,RegionIIでは変 形 の前 後 で変化 して いな い
の に対 し,Regionlllにお い ては9%か ら24%へ増加 した.
Fig.3.4に変形 前 後 のKAMマ ップ を示 す.変 形 前組 織 は,500。c/o.5hの焼鈍 に よ り,圧
延 の際 に導入 され た転位 組 織 が概 ね 回復 した再結 晶組 織 で あ る こ とが分 か る.RegionIIの
破 断 時組 織 とRegionIIIの破 断 時組織 を比較 す る と,平 均KAM値 はRegionIIIの方 が 高 い
値 とな っ た.ま た,RegionIIIでは幅 の広 い 帯状 のKAMコ ン トラス トが数 多 く観 察 され た.
この結果 は,RegionIIIの変 形 に転位 のすべ り運 動 が 強 く寄与 してい るこ とを示 してい る.
Fig.3.5にEBSD法に よ り得 られ たRegionIIとRegionIIIの変 形 に伴 う平 均粒 径 の変 化 と,
小 角粒 界 の割合 の変 化 を示 す.こ の 図で は,熱 に よる平均 粒 径 と小 角粒 界 の割 合 の変 化 を
比 較 す る た め,横 軸 を時 間 と した.図 中に破 線 で示 す 静 的焼 鈍試 験 の結果 よ り,変 形 を加
えな い場合,小 角粒 界 の割 合 や 平均粒 径 の変 化 が確認 され なか った.RegionIIにお い て は,
変形 の進 行 に伴 いdmjが増 加 し,変 形後 期 に 定常状 態 に な り,dmiはわず か に増加 す る傾 向 が
見 られ た.こ の結 果 は,RegionIIにお いて異 方 的 な粒 成 長 が生 じた こ とを示 してい る.一
方,RegionIIIにお い て は,変 形 の初期 段 階 か ら結 晶粒 の微 細 化 が確 認 され た.更 に,小 角
粒 界 の割 合 は変形 の初 期段 階 か ら増加 傾 向 に あ り,変 形 後期 で は定 常状 態 に な った こ とが
分 か る.以 上の結 果 は,RegionIIIの変 形 中 は常 に連続 動 的再 結 晶 に よる小角粒 界 の増加 と
結 晶粒 の微 細 化 が生 じてい るこ とを示 してい る.(途 中止 め試験 片,静 的焼 鈍試 験 片 の 内部
組織 観 察結 果 はAppendix2参照)
Fig.3.6にEBSD法に よ り得 られ た 変形 前後 のTD面 か ら観 た極 点 図(PoleFigure:PF)と
逆極 点 図(lnversePoleFigure:IPF)を示 す.変 形 前 の組 織 は,RDに<001>の 弱 い 配 向 を持
っ た組織 で ある のに対 し,RegionIIの変 形後 はRDへ の<001>の強度 は低 下 し,<Ill>の
強度 が僅 か に増 加 した.ま た,最 大強 度 の低 下 が確認 され た.RegionIIIにおい て は,RD
に対 し<001>の強 い配 向 と<lll>の弱 い 配 向を有 す る組織 か ら成 ってい る こ とが分 か る.
また,最 大強 度 の増加 が確認 され た.
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【lnitial】 【RegionII】 【RegionIII】
蟻 ～¢'∵鹸歳墜 、σ媛 翻 勇墜 ・詳1憲 麟'
Fig.3.3変形 前後 のIPFマ ップ.(a)と(b)初 期組 織(c)と(d)RegionIIの破 断時組 織
(e)と(f)RegionIIIの破 断 時組織
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【lnitial】 【RegionII】 【RegionIII】
Fig.3.4変形 前後 のKAMマ ップ.(a)と(b)初 期組 織(c)と(d)RegionIIの破 断 時組
織(e)と(f)RegionIIIの破 断時 組織
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一Fig.3.7にRegionIIの条件 で真 ひず み0.5の引張変 形 を与 え た試 験 片表 面 のマ イ ク ロ グ リ
ッ ドの 二次電 子像(SecondaryElectronImage:SEI)を示す.粒 界す べ りに よる グ リッ ドのず
れ が 確認 で き る.ま た,結 晶粒 の回 転 を示 す グ リ ッ ドの回転 も確 認 で き る.一 方 で,粒 内
変 形 に よ るグ リッ ドの変 形 は確 認 で き なか った.以 上 の結 果 は,RegionIIの変形 に粒 界 す
べ りが 寄与 して い る こ とを示 してお り,過 去 の報 告 とも一 致す る[5][6][15].表面観 察 の 結
果 とFig.3.4にしたKAMマ ップ か らは,BallとHutchison[ll]が主 張す る粒 内にお け る転位
の す べ り運動 やGifkins[14]が主 張す る粒 界 近傍 にお け る転位 のす べ り運動 の寄 与 は確認 さ
れ な か った.こ の見解 は,SotoudehとBate[6],RustとTodd[15】の 主張 とも一致 す る.そ の
一方 で,AshbyとVerrall[9]が主張 す る拡散 に よる緩 和 が生 じた こ とを示 す 結果 は得 られ て
い ない.以 上 の こ とか ら,RegionIIの変形機 構 に転 位 のす べ り運動 に よる緩 和 は寄与 しな
い と考 え られ る.
Fig.3.8にRegionIIIの条 件 で真 ひず み0.5の引張変 形 を与 えた試 験 片表 面 のマ イ ク ログ リ
ッ ドの二次 電 子像 を示す.粒 内 の グ リッ ドが変 形 方 向へ 伸長 して い るこ とが確 認 で き る.
これ は,転 位 ク リー プ に よる粒 内変形 が生 じて い る こ とを示 してお り,力学 試験 の結果(Fig.
3.1,Fig.3.2)とも一 致す る.ま た,粒 界 すべ りに よ るグ リッ ドのずれ も確 認 で き る.以 上
の結果 よ り,RegionIIIの変形 には転位 ク リー プ と粒 界 すべ りの 両方 が寄 与 して い る と考 え
られ る.
続 いて,表 面観 察 の結 果 に基づ い て,全 ひず み に対 す る粒 内変 形 の寄 与率 を算 出す る と,
全 ひず み に対す る粒 内変形 の 寄与 率 は約56%だ った.残 りの44%が 粒 界す べ りと結 晶粒 回
転 及 び粒 界 近傍 で の変形 の寄与 率 だ と解 釈す る と,過 去 に報告 され て い るRegionIIIでの
変 形 にお け る粒 界 す べ りの 寄与 率30%-50%[5][48][49]と概 ね 一 致 す る.以 上 の結 果 は
Floatinggrainを含 んで い るた め,材料 内部 にお いて も粒 界す べ りが 同 じ割 合 で 寄与 してい る
とは言 え ない が,RegionIIIでの変形 に転 位 ク リー プ と粒 界す べ りの両方 が 寄与 してい る と
予想 され る.
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3.4ビッカー ス硬 さ試 験
Fig.3.9に,出発材,RegionII材,RegionIII材に対 して実施 した ビ ッカー ス硬 さ試 験 の結
果 と平均 粒径 を示す.変 形 前 の材 料 はHv83と過去 に報告 され て い るHv79-85[50][51]と概
ね 一 致 した.RegionIII材は,粒 径 が 出発材 と比較 して7.Oμmか ら4.9pmへと微 細 化 して
い るに も関 わ らず,硬 さは 出発材 がHv83で あ るの に対 し,RegionlII材はHv84と,大 きな
変化 は見 られ な か った.一 方,RegionII材は 出発材 と比較 して粒 径 が7.0μmか らll.8μm
へ増 加 してお り,硬 さはHv83か らHv72へと軟 化 してい た .
一 般 的 に,金 属 材 料 の降伏 応 力σyと結 晶粒 径dの 間 には,Eq.3.2に示すHall-Petchの式
が成 立す る こ とが 実験 的 に認 め られ てい る[52][53].ここでσoとkyは材 料 定数 で あ る.
σy=σo+kyd-1/2Eq .3.2
ま た,ビ ッカ ー ス硬 さHvと 降伏応 力 σyの間 には,Hv・3σyの 関係 が成 立 す る こ とが知
られ てい る[54].この関係 をEq.3.2に適応 す る と,Eq.3.2はEq.3.3の様 に ビッカー ス硬 さ
の結 晶粒 径 依存 性 を示 す こ とが で き る.
Hv=Ho+kHd-1/2Eq.3.2
こ こで,HoとkHは 材 料 定数 で あ る.Satoら[51]はA5083合金 に対 しビ ッカー ス硬 さ試 験
の結果 を結晶粒 径 で整理 し,Ho=80,kH=14HV×pm-1/2を導 出 した.Fig.3.9にTable3.1
の結 果 とSatoら[51]の結 果 をプ ロ ッ トす る.こ の図 を見 る と,出 発 材 とRegionIII材はSato
らの結果 とよ く一 致 して い る.一 方 で,RegionII材は破 線 か ら大 き く逸 れ,軟 化 してい る
こ とが分 か る.こ れ につ いて は,第35節 の結果 を踏 ま えて考 察す る.
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Fig.3.9ビッ カ ー ス 硬 さ の粒 径 依 存 性.破 線 でSatoら[51]の結 果 を 示 す .
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3.5キャ ビテ ィ観 察
Fig.3.10に変形 前,Fig.3.11にRegionII破断時,Fig.3.12にRegionIII破断 時 の試験 片TD
断 面 の レー ザ ー顕 微鏡 写真 と二次 電子 像,反 射 電 子像 を示す.変 形 前 の試 験 片 で は,目 立
った キ ャ ビテ ィは確認 され ず,A16Mn析出物近傍 に数μmの キャ ビテ ィが確 認 で き る.Region
II破断 時 に おい て は,観 察領域 全 体 に キャ ビテ ィの形 成 が確 認 され,破 断部 近 傍 にお い て特
に大 きな キ ャ ビテ ィの形 成 が確 認 で き る.こ れ らの キ ャ ビテ ィは,変 形 前 と同様,Al6Mn
析 出物 近傍 に形成 した もの と,A16Mn析出物 が近 くに見 られ な い もの に大別 で き る.前 者 は
変 形 前 か ら存在 した キ ャ ビテ ィが核 と成 り,後 者 は粒 界す べ りに伴 う付 随現 象 の 不備 に よ
り核 を形 成 し,こ れ らの キ ャ ビテ ィの核 が成 長 ・合 体 す る こ とで体 積 を増 や した と考 え ら
れ る.一 方,RegionIII破断時 にお い て は,均 一変 形部 で は 目立 った キ ャ ビテ ィの形成 は確
認 され ず,破 断部 近傍 にお いて比 較的 大 き なキ ャ ビテ ィの形成 が確 認 され た.Iwasakiら[55]
は,A5083合金 につ いて 変形 速度 とキ ャ ビテ ィの体積 率 の関係 を調 査 し,変 形速 度 が速 くな
るほ ど(=変 形応 力 が高 くな るほ ど)キ ャ ビテ ィが増加 す る と報告 して い る.し か し,今
回 の 結 果 で は変 形 速 度 の速 いRegionIIIの方 が キ ャ ビテ ィの量 は少 な か った.こ れ は,
Iwasakiら[55]の調 査範 囲 は あ くまでRegionIIに分 類 され たひず み 速度 域 で あ り,RegionIII
に分 類 され た ひず み速 度域 ま で調査 してい ない た めで あ る.更 に,RegionII(Fig.3.ll)と
RegionIII(Fig.3.12)のキ ャ ビテ ィの形成 量 の違 い は,粒 界 すべ りの付 随現 象 が異 な るた め
で あ る と考 え られ る。Iwasakiら[55]は,キャ ビテ ィの 形成 と合 体 は拡 散 に よって生 じる と
主 張 してお り,Fig.3.7に示 したFIBグ リッ ドを用 いた表 面観 察 の結 果 で も転 位 のす べ り運
動 に よ る粒 内変 形 が確認 され なか った こ とも踏 ま え る と,RegionIIにお け る変 形機 構 は,
AshbyとVerrall[9]が主 張す る拡 散 が伴 う粒 界 す べ りで あ る と予想 され る.
Fig.3.9では,RegionIIの変形 に よ り,粒 径 に よる予測 よ りも材 料 が 大 き く軟 化す る こ と
が示 され た.Fig.3.ll(a)に示 した レ・一一・ザ ー顕微 鏡 写真 で は,破 断部 近傍 だ けでな く ビッカ
ー ス硬 さ試 験 を行 っ た均一 変 形 部 にお い て もキ ャ ビテ ィの形成 が確認 で き る.以 上 の こ と
か ら,RegionII材の ビ ッカv・一ス硬 さの軟化 は,キ ャ ビテ ィが原 因 で あ る と考 え られ る.
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3.7ReionIIにお ける途 止 め試 と組'
Fig.3.13に,EBSD法を用 い た表 面観 察 の結 果 と内部組 織観 察 の結 果 を示す.高 温 変形
後 の試 料 表 面 は酸化 層 に よる汚 染 が生 じた た め,ク ロスセ ク シ ョン ポ リッシ ャ(日 本 電子
株 式 会社 製,JEOLIB-09010CP)を用 いてArガ スイ オ ンにお よる表 面研 磨 を行 っ た.変
形後ND断 面 マ ップ 内 の黒塗 りは,表面研 磨 で 除去 しきれ なか った酸 化層 が原 因 で明瞭 な菊
池線 を得 る こ とが で きなか っ た領域 を示 して い る.ま た,ND断 面の マ ップ は,IPFマ ップ
とImageQuality(IQ)マップ を重 ねて表 示 してい る.IQマ ップは,結 晶性 の 良 し悪 しを明
暗 で示す 々 ップで あ り,粒 界やFIBグ リッ ド等 が暗い 色 で表 され る.
変 形 後 の試 験 片 内部 のIPFマ ップ では,変形 方 向へ の異 方 的粒成 長 が確認 で き る.一方 で,
試 験 片表 面 のIPFマ ップ で は異方 的粒 成長 は確 認 で きず,結 晶粒 は変 形前 と同様 の形 状 を維
持 して い た.材 料 表 面 と内部 で異 な る組 織変 化 が生 じた理 由 と して,Floatinggrainが挙 げ ら
れ る.Floatinggrainは,変形 のほ とん どを担 う材 料 内部 と異 な る応 力 場 を受 けてい るた め,
Fig.3.13に示 した よ うに材 料表 面 と内部 で 異 な る組 織変 化 が生 じた と考 え られ る.
Fig.3.14に,RegionIIにおい てεt=0.25,0.50,0.75,1.00,1.43(破断)ま で変形 を加 え
た試 験 片 と,上 記 の変形 と同 じ時 間,静 的 な熱 処 理 を施 した試 験 片 にお け る短 辺粒 径 とア
スペ ク ト比 の分布 の変化 を示 す.こ こで,ア スペ ク ト比 は,長 辺粒 径 と短辺 粒 径 の 商 と し
た.静 的 な熱処 理 を施 した試 験 片 の粒径 一 ア スペ ク ト比 の分布(Fig.3.14(c)(e)(g)(i)
(k))は,変形前(Fig.3.14(a))に類似 した分布 を維 持 してい る.こ れ に対 し変 形 を加 え
た場合(Fig.3.14(b)(q)(f)(h)(j))は,短辺粒 径 とア スペ ク ト比 が増 加 す る方 向へ 分
布 が 広 が ってい る様子 が確 認 で き る.こ の分布 の変化 は,Fig.3.5に示 した平 均短 辺粒 径 の
変 化 とも一致 す る.,
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3.7RegionIIIにお け る途 中止 め試 験 と内部 組織 観 察
Fig.3.15(a)に示すRegionIIIにおいて真ひずみ0.25まで変形 させ た試験片のKAMマ ッ
プでは,幅 の広い帯状のKAMコ ン トラス トと,結晶粒 の膨 らんだ部分 を切断す るよ うな小
角粒界が確認できる.Fig.3.15(b)内のこれ らの組織 に対 して,矢 印1-4に 沿って測定 し
た方位差のプロファイル をFig.3.15(c)に示す.矢 印3と4の 小角粒界は,方 位差が4。以
上で,小 角粒界を酒井 に急激 に方位変化 しているのに対 し,矢印1と2のKAMコ ン トラス
トは方位 差が4。以下で,幅 を持って緩やかに方位変化 していることが分か る.こ の結果か
ら,幅 の広い帯状のKAMコ ン トラス トは転位壁 を表 している と考 えられ る.
これ らの組織 は類似 した幾何学的位置に形成 してい るこ とか ら,同 様 の組織変化のそれ
ぞれ の過程を代表 してい ると考 えられ る.従 って,以 上の結果 は粒 界近傍 における転位 の
体積 と動的回復に よる小角粒界化 によ り,粒 界近傍のマン トル領域が亜結晶粒化す ること
を示 してい る.ま た,Fig.3.15(b)内の赤色の破線で示す{lll}面の トレースによ り,
粒界近傍 の小角粒界の多 くが{ll1}面 に沿って形成 していることが確認 された.こ の現
象 は,結 晶粒 の膨 らんだ部分や粒界の湾曲部の周辺で顕著に見 られた.
Fig.3.16(a)に示すRegionIIIにおいて真ひずみ0.50まで変形 させた試験片のKAMマ
ップでは,幅 の広い帯状のKAMコ ン トラス トと,結晶粒全体 を分割す る様 に形成 した小角
粒界が確認 できる.Fig.3.16(b)に示すKAMマ ップでは,結 晶粒内に網 目状に形成 した転
位壁 と小角粒界 の多 くは,赤 丸で示す よ うな結晶粒 の突起部 を起点 に してい ることが分か
る.Fig.3.16(c)に示す方位差のプロファイルは,Fig.3.15(c)と同様,小 角粒界を横切
るプ ロファイル は粒界 を境 に方位差が急変 し,KAMコ ン トラス トを横切 るプ ロファイルは
コン トラス ト部 を境 に緩やかに方位差が変化 してお り,転位壁 と小角粒界は方位差4。-5。
を境 に変化することが示 された.
以上の結果 は,転 位の体積 と動的回復 によ り,結 晶粒全体の亜結晶粒化が生 じることを
示 している.ま た,亜 粒界の形成 は,結 晶粒の突起部 を起点 に生 じることが示 された.
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Fig.3.15RegionIIIで真 ひ ず み0.25ま で 引 張 変 形 を加 え た 試 験 片 の(a)と(b)KAMマ ッ
プ と(c)方 位 差 プ ロ フ ァ イ ル.赤 色 の 破 線 は{111}面 を示 す.
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Fig.3.16RegionIIIで真 ひ ず み0.50ま で 引 張 変 形 を加 え た 試 験 片 の(a)と(b)KAMマ ッ
プ と(c)方 位 差 プ ロ フ ァイ ル.赤 色 の 円 は結 晶 粒 の 突 起 部 を 示 す .
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4.考察
4.1RegionIIにおける組織変化機構
Fig.3.6(b)に示 した極点図,Fig.3.7に示 したFIBグリッドを用いた表面観察,Fig.3.13
に示 した変形前後の材料表面 におけるEBSD法を用いた組織観察結果,Fig.3.14に示 した変
形 中の短辺粒径 一アスペ ク ト比の分布変化に基づいて,RegionIIにおける変形で確認 され
た変形方向へ の異方的な粒成長 について考察す る.
超塑 性変形 中に生 じる動的粒成長 につ いて,Satoら[29]は粒 界移 動(GrainBoundary
Migration:GBM),ClarkとAlden[31]は結晶粒 回転,Liら[28]は転位 のすべ り運動,Shinら[32]
は拡散 に基づいたモデル をそれ ぞれ考案 している.こ こでは,本 研究の結果 と彼 らの考案
したモデル を照 らし合わせ て考察 を行 う.
まず,Liら[28]が主張す る 「転位 のすべ り運動に よる結晶粒 の伸長」について考察す る.
彼 らが主張す るよ うに,結 晶粒 の伸長が転位 のすべ り運動 によって生 じると,<llO>方向
へ強い配向を持った集合組織を形成す ると考え られ る.しか し,Fig.3.6(b)に示 した<llo>
方位 の極点図 においてはその様な傾向は見 られなかった.更 に,Fig.3.7に示 したFIBグリ
ッ ドを用いた表面観 察においても,粒 内変形 を示す グ リッ ドの湾 曲は観察 されなかった.
また,Fig.3.14に示 した短辺粒径 一 アスペク ト比の分布にっいては,結 晶粒 の伸長 が転位
のすべ り運動 によって生 じる場合,分 布は短辺粒径 が減少 し,ア スペ ク ト比が増加す る方
向へ広が ると考え られるが,Fig.3.14においてその様 な傾 向は見 られ なかった.以 上の結果
よ り,RegionIIにお ける異方的粒成長 に転位のすべ り運動は寄与 していない と考え られ る.
続いて,Shinら[32]が主張する 「拡散によって生 じた析出物欠乏層の局所変形 による結晶
粒 の伸長」 について考察する.彼 らの主張では,引 張軸 に平行 な粒界 か ら引張軸 に垂直な
粒界へ向 けて拡散 が生 じ析出物欠乏層 を形成す るが,こ の様な現象が生 じた場合,Fig.3.14
に示 した短辺粒径 一アスペ ク ト比の分布 は,転 位 のすべ り運動 と同様,分 布は短辺粒径が
減少 し,アスペ ク ト比が増加する方向へ広 がると考え られる.し か し,Fig.3.14においてそ
の様な傾 向は見 られ なかった.従 って,彼 らの主張 と本研究結果 は一致 しない.
Fig.3.13に示 した変形前後の同一視野観察の結果 では,前述 した ようにFloatinggrainが原
因 で材料表面 と内部 で異 なる組織変化 が生 じている ことが確認 され た.こ の結果 よ り,
RegionIIでの変形 中に生 じた異方的粒成長では,粒 界間の相互作用 が重要 な役割 を果た し
ていると考え られ る.粒 界間の相互作用 が生 じる現象 として,粒 界すべ り,結 晶粒回転,
粒界移動が挙 げられ る.前 述 したよ うに,粒 界移動に基づいた粒成長モデル[29]と結晶粒回
転に基づいた粒成長モデル[31]が既 に考案 されている.例 えば,変 形方 向へ異方的に粒界移
動が生 じた と仮定す ると,Fig.3.14に示 した変形 中の短辺粒径 一 アスペク ト比の分布変化
を説明す ることができる.こ こで,Fig.4.1(b)に示すIPFマップに着 目す ると,伸 長 した
結晶粒 の一部 は小角粒界 に区切 られ てい ることが分かる.異 方的な粒成長が粒界移動に よ
って生 じる場合 は,こ の様 な小角粒界で区切 られた組織にはな らない と考え られ る.従 っ
て,異 方的粒成長 は粒界移動 と異なるメカニズムで生 じた と考 えられ る.
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一方,ClarkとAlden[31]が主張す るよ うに,異方的粒成長が結晶粒回転によって生 じた場
合,短 辺粒径 一 アスペ ク ト比の分布 は,短 辺粒径 を維持,あ るいは増加 しつつアスペク ト
比が増加す ると考えられ,Fig.3.14に示 した結果 とも一致す る.ま た,変 形に伴 う結晶粒回
転 により方位差が減少す ることで結晶粒が合体 した と仮定す ると,Fig.4.1(b)に示す小角
粒界で区切 られた伸長粒 の形成を説明す ることができる.
Fig.3.14に示 した短辺粒径 一 アスペ ク ト比の分布 と,Fig.4.1(b)のIPFマップ,結 晶粒
回転が観察 されたFig.3.7(d)(h)によ り,異方的粒成長が結晶粒 の回転 によって生 じると
予想 され る.し か し,Fig.3.13に示 した材料表面を観察 したIPFマップでは,結 晶粒回転が
生 じた領域近傍での伸長粒 の形成 は確認 できなかった.こ れ は,前 述 した よ うにFloating
grainを観察 していることが原 因であると考え られ る.従 って,結 晶粒回転による異方的粒
成長を確認するためには,材 料 内部 において結晶粒回転 と組織変化 の両方 を観察す る必要
があ り,今 後の課題 として挙げ られる.
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Fig.4.lRegionIIでの破 断 時 の(a)IPFマップ と(b)拡 大 図.方 位 差15。以上 の高角粒 界
を黒線10。-15。,4。-10。,1。-4。の小 角粒 界 をそれ ぞれ 青線,赤 線,緑 線 で示 す.
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4.2RegionIIIにおける組織変化機構
Fig.3.8に示 したFIBグリッ ドを用いた表面観 察の結果 と,Fig.3.4(f),Fig.3.15,Fig.3.16
に示 したKAMマ ップを用 いた内保組織観察の結果 よ り,RegionIIIにお ける変形機構に基
づいて連続動的再結晶について考察す る.
表面観察の結果(Fig.3.8)より,RegionIIIの変形に転位 ク リープ と粒界すべ りの両方が
寄与 していることが示 された.Fig.3.4(f),Fig.3.15,Fig.3.16に示 したKAMマ ップか ら,
粒界の湾 曲部に形成 した転位壁 と,結 晶粒 の突起部 を起点 として粒 内に形成 した転位壁が
確認 できる.こ れ らの転位壁が,転 位 ク リープによって導入 され た転位 由来 であれ ば,必
ず しもこの様 な位置に形成す る必要 は無 く,む しろ粒 界すべ りに起因す ると仮定す る と,
以下の様 に考えることができる.
まず,Fig.3.15に示す粒界近傍 における連続動的再結晶について考察す る.粒界すべ りが
生 じると,粒 界すべ りの障害 となる結晶粒の膨 らんだ部分で応力が大き くな る.こ の様 な
領域では,局 所的に塑性変形が生 じることがMasudaら[56]によ り報告 されている.す なわ
ち,Gifkins[14]が主張す る粒界近傍(マ ン トル)に おける転位のすべ り運動が伴 う粒界すべ
りが生 じる.この転位 はマ ン トル をすべ り運動す るが,応力が低い結晶粒 の中心部(コ ア)
ではすべ り運動ができないため,コ ア/マン トル境界 で堆積 し,軽 い動的回復によ り,バ ー
ガースベ ク トル の揃った転位壁 を形成す る.こ の転位壁 が更 に動的回復す るこ とで,Fig.
3.15に示す結晶粒の膨 らんだ部分を切断す るよ うな小角粒 界が形成 され ると考 えられ る.
この様な小角粒界の多 くは,本 研究で扱ったAl-Mg-Mn合金 においては{lll}面上 に,
ODSフェライ ト鋼[40】においては{llO}面上に形成 していることか ら,動的回復 した小角粒
界 は,材 料の最密充填面に形成す ることが示唆 される.
続いて,Fig.3.16で見 られた結晶粒全体にお ける連続動的再結晶について,Fig.4.2に示
す組織 を例 に考えると,以 下の様 に解釈す るこ とがで きる.結 晶粒AとBの 間で粒界すべ
りが生 じると仮定する と,結 晶粒Cは この粒界すべ りを阻害す る所 に位置 している.こ の
時,結 晶粒Aの 突起部 と結晶粒Cのi接点で応力が大き くな り,結 晶粒Cの 中心部へ向けて
転位が導入 され る.すなわち,BallとHutchison[ll]が主張す る粒 内における転位 のすべ り運
動が伴 う粒界すべ りが生 じる.こ の転位が粒 内ですべ り運動 ・堆積 し,軽 く動的回復す る
ことで転位壁 を形成す る.この転位壁が更に動的回復す ることで,Fig.3.16に示す結晶粒 の
突起部 を起点 とす る小角粒界 の形成 につながった と考え られ る.
一般的に,粒界すべ りによる転位 の導入源は結晶粒の三重点 と考え られてい るが[13][39】,
本研究では結晶粒突起部を起点に転位 が導入 され る様子が観察 された(Fig.3.16).これ は,
粒界すべ りによ り結晶粒が移動す るため,三 重点では無 く,障 害 とな る結晶粒 に食い込む
突起部が優先的 に応力集 中部 として作用 したため と考 えられ る.
RegionIIIにお ける高温 引張途 中止め試験 とEBSD方を用いた内部組織観察によ り,変形
に伴 い連続動的再結晶が生 じる領域が,コア/マン トル境界(Fig.3.15)からコア領域(Fig.3.16)
へ移行す ることが確認 された.AlabortらによるTi-6Al-4V合金を用いた研 究において も,
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変形の進行 に伴い連続動的再結晶が生 じる領域 が粒界近傍(Fig.1.32(b))から粒 内(Fig.1.32
(c),(d))へ移行 していることが確認 できる.ま た,Soerら[57]によるAl-Mg合金を用
いた研究において も,変 形 の初期段階ではマン トル領域 で連続動的再結 晶が観察 されてお
り,真 ひずみ1以 上において均一な亜結晶粒化,す なわちコアにお ける連続動的再結晶が
観 察 され てい る.
Fig.3.15(c)とFig.3.16(c)に示す方位差プロファイルでは,方 位差がlo。近 くなった小
角粒界が観察 されてい る.こ の様な大きな方位差は,新 たに形成 した小角粒界が変形の進
行に伴い大角化 したものであ り,これは新たに形成 した亜結晶粒 の回転 によって生 じた と
考え られ る.し か し,今回の結果か らは更なる転位 の堆積 による回転[37]か,亜結晶粒 の剛
体的な回転[40]によるものかは判別 できない.
以上のことか ら,RegionIIIの変形 中に生 じた連続動的再結晶は,粒 界すべ りが生 じた際
に,変 形初期ではマ ン トル に,変 形中期以降は コアに導入 された転位がすべ り運動 ・堆積
し,軽 く動的回復す ることで転位壁を形成 し,更 なる動的回復 によ り小角粒界 の形成 に繋
が り,変 形の進行 に伴 う新 たに形成 した亜結晶粒の回転によ り大角化す ることで生 じた と
考 えられ る.以 上の ことを踏まえて考案 した粒界近傍 と結晶粒全体 において生 じた連続動
的再結晶のモデル をFig.4.3とFig.4.4に示す
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Fig.4.2RegionIII条件で,真 ひずみ0.5まで引張変形 を加 えた試験片のKAMマ ップ.結
晶粒AとBの 間で粒界すべ りが生 じた と仮 定する と,結晶粒AとCの 接点か ら転位が導入
され,動 的回復 によ り転位壁 と小角粒界を形成す る.
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Fig.4.3粒界近傍 における連続動的再結晶モデル.(a)初期状態.(b)粒界すべ りの障害
となる結晶粒の突起内部 に転位 が導入 され,コア/マ ン トル境界で堆積す る.(c)コア/マ
ン トル境界で堆積 した転位が動的回復す ることで転位壁 を形成す る.(d)転位壁 が更 に動
的回復す ることですべ り面に沿った小角粒界を形成 し,(e)変形に伴 う結晶粒回転によ り大
角化す る.
(a)
ゆ
ゆ
ゆ
Fig.4.4結晶粒全体にお ける連続動的再結晶モデル.(a)初期状態.(b)結晶粒AとBの
間で生 じる粒界すべ りの障害 となる結晶粒Cの コアへ向けて転位が導入 され,堆積す る.(c)
堆積 した転位 が動的回復す ることで転位壁 を形成 し,(d)更なる動的回復によ り小角粒界
を形成 し,(e)変形 の進行 に伴 う結晶粒回転に より大角化す る.
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5.結言
超塑性Al-Mg-Mn合金 について,高 温引張試験,ビ ッカース硬 さ試験,FIBグリッ ド
を用いた表面観察,EBSD法を用いた内部観察 を行い,超塑性変形機構,動的組織変化機構…,
組織変化 に伴 うマクロな力学特性 の変化について調査 した.以 下にその総括 を述べ る.
5.1動的組織変化 とマクロな力学特性 の変化
(1)RegionIIでの変形 後組 織 は,変 形 方 向へ の異方 的粒 成長 を示 した.RegionIIIでの
変 形 後組 織 は,変 形 中 に新 た な小 角粒 界 が形 成 ・成 長 す るこ とで結 晶粒 が微 細 化す る
連続 動 的再 結 晶 を示 した.
(2)RegionIIでの変形 後,ビ ッカー ス硬 さはHall-Petch則に従 わず,変 形 中に形成 し
た キ ャ ビテ ィが原 因の 軟化 を示 した.RegionIIIでの変形 後,ビ ッカー ス硬 さはHall-
Petch則に従 い硬 化 を示 した.
5.2RegionIIにお け る変 形機 構 と組 織変 化機 構
(1)RegionIIの変形機構 は,粒 界すべ りであることが示 され た.
(2)RegionIIでの変形中に生 じた異方的粒成長 に,転 位 のすべ り運動 と,拡 散によっ
て形成 した析出物欠乏層の局所変形によって生 じない ことが示 され た.
(3)RegionIIでの変形 中に生 じた異方的粒成長 は,結 晶粒回転 によ り結晶粒間の方位
差が減少す ることで生 じる と考えられ る.
5.3RegionIIIにお け る変 形機 構 と組 織変 化機構
(1)RegionIIIの変形機構 は,転 位 クリープ と,粒界近傍 と粒 内における転位 のすべ り
運動が伴 う粒界すべ りであることが示 された.
(2)RegionIIIでの変形中に生 じた連続動的再結晶は,粒 界すべ りが生 じた際に導入 さ
れ た転位 がすべ り運動,堆 積 し,軽 く動的回復す ることで形成 した転位壁が,更 な る
動的回復 によ り小角粒界を形成 し,変 形 の進行 に伴 う亜結晶粒 の回転 によ り大角化す
ることで生 じると考え られる.
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Appendix
Appendixl.電子 線後 方散 乱 回折 法 の原 理
本研 究 で使 用 した電 子線 後 方散 乱 回折(ElectronBackScatterDiffractionPattern)法とは,
電 子線 の結 晶回 折 に よっ て得 られ る菊 池線 か ら結 晶構 造,結 晶方位 を解析 す る手法 で あ る.
結 晶 方 位 の 解 析 手 法 の1つ と して,古 くか ら透 過 電 子 顕 微 鏡(TransmissionElectron
Microscope:TEM)を用 いた組 織観 察 が挙 げ られ る.TEMの 場 合,観 察 試料 を薄膜 化 す る必
要 が あ るが,EBSD法 の場合 は観 察面 に鏡 面研 磨 を施 す だ けで済 む.超 塑性 に関す る研 究 に
お い て も古 くか らTEMを 用 い た研 究が行 われ てい る が,観 察 で き る視 野が 結 晶粒数 個 分 と
狭 く,超 塑 性 変 形 中に材 料 内部 で不 均一 に生 じる ミク ロな現象 を捉 えに は不 向 き な手 法 で
あ る.一 方,EBSD法 での観 察視 野 は 十分広 く,TEMと 比 べ て分解 能 は0.05μm程度 と大
き く劣 るが,後 述す るKAMマ ップ を用 い るこ とで超塑 性 変形機 構 に起 因す る材料 内の転 位
組 織 の観 察 も可能 であ る.例 と して,EBSD法 によ り得 られ た本研 究 で使 用 したAl-Mg-
Mn合 金 の各 種 マ ップ をFig.A1.1に示 す.
EBSD法で はFig.Al.2(a)に示 す様 に,電 子 線 の反 射 回折 に よっ て生 じたEBSDパ ター
ン(Fig.A1.2(b))を,直線 を点 に変換 す るHough変換 法 を用 い て指 数付 けを行 い,電 子線
の照 射位 置 の結 晶構 造/方位 情報 を得 る.走 査 電子 顕微 鏡(ScanningElectronMicroscope:SEM)
を用 い て,電 子線 を連 続 的 に移 動 させ な が らEBSDパ ター ン と同時 に座標 情 報 を得 るこ と
で,結 晶 方位 情 報 をマ ッ ピン グす る こ とが可 能 で あ る.結 晶 方位 情 報 の マ ップか ら,同 じ
結 晶方位 を示 す 連 続 した測 定 点 を ま とめ る こ とで,結 晶粒 の定義 と集合 組 織 の観 察 も可能
で あ る(Fig.Al.1(a)).EBSDパター ンは結 晶 方位,結 晶構 造 の変 化 の影響 を受 けや す い
た め,EBsDパタv-一一ン の違 いか ら結 晶系 が異 な る相 の判 定 も可能 とな る(Fig.Al.1(b))[58].
本 研 究 で は,EBSD法 を 用 い た 転 位 組 織 へ の ア プ ロ ー チ の た め,KemelAverage
Misorientation(KAM)マップ を用 いた.KAMマ ップ とは,任 意 の ピクセル と,そ の周 囲 の
ピクセル との方 位 差 の平均 値 で あ るKAM値 を色 の濃淡 で マ ッピン グ した もの であ る.例え
ば,焼 鈍 を施 し転 位 が抜 けた組 織 の場合 はFig.A1.1(c)の様 に濃淡 の無 いマ ップ とな るが,
転位 のす べ り運 動 が寄 与す る変 形 を受 けた組織 の場 合 は,Fig.Al.1(d)の様 に濃淡 を含 む
マ ップ とな る.
Fig.Al.3に示す 模式 図に お いて,ピ クセルiと ピクセ ル ノの間 の方 位差 をα,ノとした とき,
ピクセル1のKAM値 は,Eq.Al.1で表 され る.
… α凸+%1%+Ct6・1+o`7,1Eq・A1・1
また,同図に黒色の太線 で示す様に粒界が存在す る場合,KAM値はEq.Al.2で表 され る.
…%+讐 α唄+Cts・1Eq・A1・2
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Fig.Al.lEBSD法を用 い て 得 られ たA1-Mg-Mn合 金 の(a)IPFマ ップ,(b)Phaseマ ッ
プ,(c)変 形 前 と(d)変 形 後 のKAMマ ップ.
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Fig.Al.2(a)EBSD法 の 測 定 概 念 図,(b)EBSDパ タ ー ン の 例[58].
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(b)
Fig.Al.3(a)IPFマッ プ と(b)KAMマ ッ プ の比 較.
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Aendix2.途 止 め試 験 と内p組'察 結
こ こで は,変 形 前(500。C,0.5h),RegionII条件(450。C,S=10-3s"1)で真 ひ ず み0.25,
0.50,0.75,1.00,1.43(破断)ま で 変 形 させ た 試 験 片,変 形 と同 じ時 間 静 的 な 熱 処 理 を施
した 試 験 片,RegionIII条件(4500C,S=10-ls-1)で真 ひ ず み0.25,0.50,0.75,1.21(破
断)ま で 変 形 させ た 試 験 片 のTD断 面 のEBSD法 を用 い た 組 織 観 察 の 結 果 を 示 す.IPFマ ッ
プ とKAMマ ップ で は,高 角 粒 界 を黒 線,小 角 粒 界 を 青 線 で 示 す.
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【Regio111Lε灘0.50.Statically】
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Appendix3.RegionIII破断部近傍の組織
Fig.A3.1にRegionIIIで破断 させた試験片の破断部近傍の微視組織 を示す.本 文中では,
RegionIIIでの変形 中に連続動的再結晶による結 晶粒 の微細化が生 じると述べたが,破 断部
近傍,す なわち局所的 なネ ッキングが生 じた領域ではRegionII条件 で観察 された粒成長 よ
りもはるかに結晶粒 が粗大化す る現象が観察 された.局 所的なネ ッキ ングが生 じた領域 は,
RegionIIIよりも速いひずみ速度 で変形が進行 しているため均一変形部 とは異なる組織変化
機構が寄与 してい ることが予想 され る.
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Fig.A3.lRegionIII破断 部 近 傍 の微 視 組 織.(a)IPFマ ツプ+IQマ ツプ,(b)Phaseマツプ
+IQマ ッ プ,(c)KAMマ ップ.(d)と(e)は そ れ ぞ れ(a)と(b)の 拡 大 図.
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